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m Verizon «»a Anordnung *ur K ataiyiaia>aktiviiatsbasiimmunQ Reaiu,onen m„ genngen ^ 
aem a* den Kostenaufwand fur d.e keteiyt,sche Prulun 0 von Kotelysatoren M vernn 0 ern D.a Aufgah* varfahra.. 
und Anordnung <u emwtckaln, die m,t genngen. AuJwand tuverlass.ge KonngrbBen l A efrn. wrdgelost. mdomman 
sieben bis tahn parattelgeschaltete und in e.nem Strehlungsofon bohoute Reaktionsrohro m,t 0.05 b.s 3 g 
KaTrysatorprobe baschicW. die Gasstromungsgeschwindigkeuen von 2 bis 30 l/h .n dan Raaktmnirahran m.t 
paralWgeschalteton Drosseln emsteUt. Oas umiusetiende Substrat in dia icntrale. iu don Stromungsraglern 
luhrende, gereinigte Gasstromung tudosiert. die Probanahme mittals dar an dan Reakt.onsrohrausgangen 
aakappaltan Probegeber ainot Probegobersystoms gloichieitig vornimnt. dia Pcoben nachainander dam 
Gaschiomatographenjudosiertunddio^^ 

Kat^orschat tungon von m.ndestons dra. Reakt.onsronren an<j*ordneton Thermoolemonte vormmmt. 0,o 
Spannungen dor Thermoolemente warden mit einem rotieranden Abgreitar dam Sollwartgob jr dar 
Temperatursteuerung des Strahlungsolens lugeleitet. Die Anordnung bestaht eus sieben b.s 
paraielgeschalteten Rooktionsrohren. Vor den Raaktionsr.hreingangen ist ieweHa erne Ores el angeordn^ In d.a z» 
Sen parallelgeschaltaien Drosseln fuhrende *entrale Gasversorgungsleitung ist erne SubstratdosjersteHe m,t 
nachfoloendemMischoefaBeingebundenJederReaktionsrohrausgangistmitemem 

pX^Ctam^Tdan Gaschromatographen. bestehand eus sieben bis zehn para.le»gescha.te^n Probegeb 
gekoppelt Die Reektionsrohre sind in einem StraMungaola* engeordnet Mindestons dra. der s.eben b ehn 
Lkiiolrohre enthalten ein Thermoelement. Die Thermoelemente sind uber eine:, rot.erenden Abgre.fer m,t dem 
Sollwertgeber der Temperatursteuerung des Strahlungsofens leitweise verbunden. 
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Effindungsanspruch: 

1. Verfahren zur Katalysatorakiivitatsbesttmmung in Reaktionen mit geringen Warmetonungen m't trtegra«:»iioinuH<j:»«t:a*tuiQ<« »n 
Temperaturbereich von 2S3 bis 993 K nach vorhergehemJer Katalysatoraktivierung. dadurch gekttnnzeich.net daft sieben bis zehn- - 
paralteigescha!tete Reaktionsrohre, <*ie in etnem Strehtungsofen beheizt werden, mit 0.05 bis 3 g der verschiede»>en 
Katarysatorproben beschickt werden. die Gasstromungsgeschwindigkeiten von 2 bis 30 l/h in den Reaktionsrohren mit 
peralletgeschalteten Drosseln eingestellt werden, das umzusetzende Substrat in die zentrale. zu den Strdmungsreglem I iihrende. 
gereinigte Gasstromung zudosiert wird, die Probenahme mittels der an den Reaktoosrorrausgangen gekoppelten Probegeber 
eines Probegebersvstems gleichzeitig vorgenommen wird. die Prob*»n nacheinander dem Gaschromatographen zudosiert werden 
und die Temperaturstouerung des Sua.ilur*»sotens uber in den Kets!y*33for. ( chuUungen von mindestens drei Reaktionsrohren 
angeordneten Thermoeiementen ertolgt indem die Spannungen der Thermoelemente der Reaktionsrohre nacheinonder mittels 
rotierander Abgreifer dem SoJrwertgebc* der Temperaturstcucrung des Strahlungsotens zugeteitet #wt den. wobei die 
Obertragungszett fur jedes Thermoelement 1.5 bis 4 sec betrtgt 

I. Anordncng tvr Katalysatorakttvttatsbestimmung, dadurch gekennzeichnet daft sieben bis zehn Reaktionsrohre parade) 
geschattat sind. vor jedem Reaktkmsrohreingang eine Drossel angeordnet ist in die zu den parallel geschalteien Orosseln 
fuhrende zentrale Gasversorgungsteitung eine Substratdosierstelle mit nachfotgendem MischgefaQ eingebunden ist. jeder 
Reaktkr srohrausgang mit einem Probegeber eines Probegebersvstems fur den Gaschromatographen. bestehend aus sieben bis 
zehr parattelgeschatteten Prabegeoem. gekoppelt ist die Reaktionsrohre in einem Strehlungsofen angeordnet sind und dad in 
mindestens drei der sieben bis zehn Reaktionsrohre ein Thermoelement hineinragt und die Thermoelemente uber emen 
rotierenden Abgreifer mit dem Sothwettgeber der Temperatursteuerung des Strahhtngsofens zeitwetse verbunden smd 

AnwoodungsgtWet der Crftndung 

Oie Erfindung betnf It ein Verfahren und erne Anordnung zur Bestimmung dor katah/tischen Wirksamkeit von Versuchskatalvsatoron 
und tecfuuschen K*»»v«weren zum aNvecke der Quatttatskontrolle und fur die Vorbereitung des Emsetzes der Ketaiysator en m 
Produkitonsantag' „ jer mgen Warmetonunge'i 

Charakteristik der behannten technischen Losungan 

Ea ist schon sett tangem betannt daft die ketatytitcho Wtrtsamked von Katatysatoren mittels Mikroroaktortechmk m laboratory jn 
und Techmka gepruft mud Dabei sind in « ahlreichen Fallen die Mikroreaktoren mit Gaschromatographen gekoppelt. mit denen e.n 0 
Anaryso der Reaktionsprodukie voigenommen w«d Uber den Emsatz einer solchen Mikroreaktortechmk bencrttete bereits E 
BAYER fAngew Cherruo 69, 73? 1 1957}) Diese Method© %x dutch die US Patomschnlt 2 908 539 bekannl 8ei don katalytischen . 
Untersuchungen vnrd die Wirksamkeit der Katatysatoren m Abhangigkoit von der Temperatur. des Oruckos. der 
Gawusammensetzuog und antnuen Untersuchungspa'ametem gepruft Et ist lerner bekannt, daft hjr v «eie heterooen katulv^ona 
Rttwiionen un iwimwwn <viaov4b M«rmotmeantt»*en emgetetzt wordun Oabot treten die Roaktionskomponenton gasforrn.q jm 
ouittin End© des MehfrohtreaMuf* em und durt;hst*f^nen <j,tj trmzemen Rohro. in demon dor Kataiysa:or an^uordnot nt Hiorhw 
wandetn tich dw Auigarujtvtotle um und die oasfow aMionspruduktn treten an don Reaktoraust angon aus und voriassun 
gesammett die ReektotanJage 

Die BRD OS 3 114 939 nutzt etnen tuclmtschen Monrroritr* «*iot zur UUorprulung dt»r katalytiaclton vVirksamkoa vdn Kaiaiytatorhn 
aus. tndem ein Rohr nut Versuchskatalysator goluttt «r>'d. d« us diosum Rohr austretende gaslormigo RoiiktionsproduM 
autgefangen und anafysiert v#wd Fur die losung von Sucntorurtungsproblotnon sowe lur dio Qualitatskontroiie von techmschon 
Katarysatoren ist diese Methode nut uodingt omsetzbar dd dot Kataiysatorpiobonaufyrnnd sohr groQ ist und dine ookto 
TemperaturfiihfunQ tucht moglich -a Zudom botitzt dmso Mothude. wto'auch dio horkommhchon Prufoinf ichtungen don Nacntoil 
dafi der Aufwand an Zen Maienai und Energie retdtiv t<ocn t.ogt 

Ziel der Erfmdung 

Ziel der Erlmdung ist ein Verfahton und emo Anordnung zur Bostimmung dor katalytischen Akhviiai von Kutalyaotoron in Reaktiunon 
mit geringen Warmetonungen zum Zwocko dur Qualitatskontroiie und fur die Vorborettung des Katolysatoremsaizos m 
Produktionsanlogen mit einem geringon Kostonaufwand 

Darlegung des Wesens der Erftodung 

Oer Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde. em Verfahren und emo Anordnung zur Bosttmmung der Wirksamketl von Kotoivietofen m 
Reoktionen mit geringen Warmetonungen zu entwickeln. die os gestation, mit einem mogtichst gonngen Zen . Energie und 
Moterialaufwand zuvertassige und aussagekraf tige KenngroQen fur dio katalytische Akiivitai von Vorsuchs und technischen 
Katatysatoren zu erhalten. 

Diese Aufgabe wird dutch ein Verfahren zur Katarysatoraktrvitaisbosttmmung in Rooktionon mit geringon Warmetonungen mit 
Integratstrdmungsreoktoren im Ten peraturbereich von 293 bis 993 K noch vorhergehender Koialysaioraktiviorung gelbst. mdom 
erlindungsgor.'A& sioben bis zehr parallel geschaltete Reaktionsrohre. dio in einom Sirahiungsofon beheizt werden, mit 0.05 bis 3 g 
der verscfuedenen Kototysatorproben beschickt werden. die Gasstromungsgeschwindigkeiton von 2 bis 30 l/h in den 
Reaktionsrohren mit parallel geschatteten Drosseln eingestellt werden. das umzusetzende P jbstrat in die zentrale. zu den 
Strdmungsreglem fuhrende. gereinigte Gasstromung zudosiert wird. die Probenahme mittels der an den Reaktionsrohrausgang*!. 
gekoppotten Probegeber eines Probegebersvstems gteichzeitig vorgenommen wird, die Proben nacheinander d*m 
Gaschromatographen zudosiert werden und die Tempereturst*!it rung des Strifhl j'^sofens uber in den Katalysatorschuttungen von 
mindestens drei ReHctioAsrohr*n angeordneten Thermoelemente > <Holgt, indum die Spannungen der Reaktionsrohre nacheinander 
mittels rotierenden Abgreifer dem Sottwertgeber der Temperatursteuerung des Strahlungsofens zugeleltet werden. wch«i die 
Obertragungszett fur jedea Thermoelement 1 .5 bis 4 sec. bet-egt. Diese Aufgabe wird welterhin durch eine An ^dnung zur 
KatarysatoraktrvltBtsbesttmmung erfindungsgemaB geldat indem sieben bis zehn Reaktionsrohre parallel geschaltet sind, vor jedem 
Reaktionsrohreingang eine Drossel angeordnet ist In die zu den parallel geschatteten Drosseln fuhrende z.'ntrale 
Gasversorgungsteltung eine Substratdosierstelle mit nachfotgendem MischgefaQ eingebuden Ist lednr Rnakti^"«^rp.-«qnn mit 
einem Probege^ eines Probegebersvstems h> **«n fias«hromatoorar v ^. oestehend aus h.h.- - ■;. -n par-"-' y v •laltstr.-. 
: 'luueyevmii t^mupiieU ist. die Reaktionsrohre in einem Stfahlungsofen angeordnet smd und daft in mindestens drei der sieben bis 
zehn Re4k:ionsrohre ein Thermoelement hineinragt und die Thermoelemente Ober einen rotierenden Abgreifer mit dem 
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SotHvertgeber der Temperatursteuenmg des StraMungsofens leitweise verbunden sind. Oberrasd..nden*e.se wurde gefunden. 
daB die kurzzeitige nacheiiumderfoigende Temperatursteuerung von mmdestens drei dar aieben bis zehn Reaktoren iu einer solchen 
Tempefatuftenstanz fuhrt daB mit dar erfiiidungsgerna&en Anordnung reproduiierbare katatytische Kanndatan bai dar Prufung dar 
Kataivsatoren in Reaktionen mrt geringen Warmetdnungan erhalten warden. . 
Wesenttich fur die Erfindung 1st daB die Stodmungsgeachvrndigkeit in jadem eintelnen Reaktionsrohr getrennt eingestellt warden 
kaim, Femer 1st fur die erfolgreiche Anwendung dar erfindungsgetnaBen Anordnung wewntlicn. daB jeder Reaktorausgang dar 
sieben bis lehn Reaktoren mit jeweihamem Probegeber verbunden ist. wcbei die Probegeb*r untereinander und mrt dam 
Gescrtrornatographen so gekoppett aind, daB die Probenahma gWcrueitig und dia Oosierung in dan Gaschromatogrephon 
^SSSStSS^ kanTzudem itt von groBer Wichtigke* daft ate Ofen em StraWungiofen eingewut wird. Oaa Prmtipder 
J^S»anoXmQkann aovioh) fur kate*iecr»e Untenuchungen enter NormaWruck*la such fur Untersuchungen unter erhdhtem 
Dw X oenutzi vwdan. Die Gasunutettungen sowie die Piobendoalarvorganga kdnnan manueU biw. automation vorgenomman 
werdefTm dar bevormgten AusfGhrungsform der erfindungtgamiBen Anordnung erfoigen die GewmsteUungen und 
Dosiervorginge eutomatfcch. Mit dam Auattsen dee Dosiervorgange* wird eine mikrorechnergeatfltito Auswerteeinneit tur 
Enriniung oV quantitative Zuaanunenseuung der Reektionsprodukte in Betrieb genommen. Die Erfindung soil anhand etnas 
Auaftttrungsbefeptets neher arttutart warden. 

l^M^^ B " C ' D ' E " 

f?G und H bearfuckt wobei die lUt^toremwaaga 250 mg batrigt Die Kataiyaatoran warden unter Wa«arstotf«romun9 m 
emem Strahhmgsoten ternperaturprograrnmiert aut 300X hochgaheiit und 1 h bai dieaer Temperatur auageha.it. AnschhoBand 
!Srd^dia^^iXMturdufch die lUtarysatoncrucht ein n Hewn WaaaeratoHgamiach getcitet. Die Katalysatorbelastung betragi 
TJa a-taaafe Kathbc; einem H* ft Hw-n MoN^bn* yon 12:1. Die Harstallung dieses Gemischoa erfolgt dur ch Einspntton von 
n^Haxan mit amef MilWHioaiafvomcb^ in die tenualr Waatereteffteitung Der Einspriustelle iat ein MischgofaB nechgescheUon 
Oar Auaaano dea Mi— *M5at luhrt tu einom Gatverteiter, an dam acht durchtluBgeregette Droaaaln angeschtossen sind Oar 
Gaadn^Tden taitungen ma m dan Droaaaln batragt 0.2 MP* »M dan durchftuBgoregeiten Droasetn amd ubar Tauchungen die 
eeMRM^toran verbunden. Zur Maaaung und Stauerung dar Temperatur in dan Reaktoren ragt iewe.lt in die Katalyaetorachicht der 
RtrtSEnTTou^^ OieTamperaturateuerungder Reaktoren erfolgl derert, daB die Thermotpannungan dar 

IWrnoetomante der war Reaktoren ubar einen rotierenden Abgreifer dam Soilwertgeber der Temparaturatauerung daa 
S^n^otana tugetuhct warden, wobe. die Meftwt tur Hides Thermoelement 2 tec betragt. Nach e.nar Reakt»onsi.e.et von 
60 nun wird mit dam Probogeborsvstem eine gteichie»tige Probenahma an dan acht Raaktorauagangan vorgenomman 
Anaahkefiand warden die Proban automatitch nachemander dam Gaachromatogrephen tur Analyae dar Reaktionsprodukte 
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KataKmacho Kanndatan dar nach dam Auetuhrungtbeispict wMNMeristerten Pt AI,Oi Kataiyaatoron „ 

Kataly nMeuan Seiektivitat der 

aator UmaatainMat ^ 2.2 Otmethylbutenbildung m Mol 

A 22.4i0.5 6.0:0.2 

6 38.9? 0.8 12.6? 0.4 

C 36.2^0.9 11.8 1 0.2 

0 44.5*1.6 167! 0.4 

E 18,6 1 0.6 M r 0.3 

F 36,9iU '2.8^0.8 

G 28,5*0,3 10.4? 03 

H 31.2? 0.4 1C.^:0,fi 

Die Ergebnisse laaaon orkannen. daB mit der erf inuungsgemaBcn Anordnung in kuner Zen und mit gertngem Kostenaufwand 
auveriaaaige Oaten erhalten warden. 



e 



BEST AVAILABLE COPY 




L14 ANSWER 71 OF 143 CA COPYRIGHT 2002 ACS 
AN 105:233136 CA 
j TI Method and apparatus for catalyst activity determination ^ 
IN Schoedel, Rainer; Keck, Michael; Neumann, Ulrich 
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SO Ger. (East) , 3 pp. 

PI DD 234941 ~ Al 19860416 DD 1985-273633 19850228 

AB Catalyst activity is detd. in reactions with an integral flow reactor at 
293-993 K. Seven- to- ten parallel reaction tubes heated in a radiant 
furnace are loaded with 0.05-3 g of different catalyst samples. The gas 
flow velocity is regulated at 2-3 0 L/h with parallel-switched throttles. 
The purified gas stream conducted centrally to the flow regulator doses the 
converting substrate. The samples are taken up simultaneously by means of 
the sample transmitter coupled to the reaction tube outlet. The samples 
are sent in succession to the gas chromatog. and the temp, control of the 
radiant furnace involves thermoelements arranged in the catalyst ballast of 
., *3 reaction tubes. The method and arrangement require a short time and are 
low in cost. Data are presented for hexane conversion to 2,2- 
dimethylbutane on a Pt-Al203 catalyst. 
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